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P atentanspruchc 



/ 1.-! 1, 2. if-Triazol-CSV-yKthio) phosphate der allKeaeinen Forinol: 



1 



r3 



an welcher 

fur eine C^^^ Alkylgruppe steht, 

fur OR^r H^, C^H^, NHR^ oder M(R^)2 Hteht» 
X fiir O Oder S steht. 

r3 = K, eine ^ Alkylgruppe. C^H^. Benzyl, elne C^^^ Alkenylrruppe oder eine 
^2-6 AlkinylRruppe bedeutet, 

R*^ Tur Vinyl, Halogenvinyl, Polyhalogenvinyl, eine durch Aryll.^ruppen, 

^\ h Al^l^ruppen, C^jj^ 0-Alkylgruppc oder S-Alk/l^ruppon substituiorto 

Vinylgruppe; Halof^enalKyl, Acetyl. Cyclohoxenyl, Benzoyl -CIl-R-' , (wobei r5 

fur OH, -0-C-R^, 0-C-Vinyl, 0-C-(Poly)-halogenvinyl, 0-C-Haloftcnal»cvl, CI, 

M tt m ■ ^ If 

o 0 0 r5 o 

SR^, OR^, NCR^)^, MHR^ steht) , -qO-CH2-SR^ oder CH-CHg-SR^' steht. 

2.- 0,0-Diathylthiophosphorester des (l-Phenyl-3-.benzcyl)-5-^C^droxy-1.2.'#- 
triazols der Formel: CO-C. 



S"5 



3»- 0 •O-Diathylthiophosphorester dea i-Phenyl-3-{o<-^^yd^o^Qrathyl)-5-hydroxy- 



i•2p4•triazols der Formel: OH 

P _ O _ K 



P - O - A K (7553) 
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0.0-DiKthylthiopho.,phorn3ter do3 l-Mothyl-3-tribron,vi,vl.5-fxydroxy.l 
triazols der Formel: W'' 

C « C (S0S9) 

2 5 Xll // \ 

I' - O - c U 




^"3 



CI . ^ 



5.- 0.()-Dia«yrlthiophosphorenter de3 l-Metnyl->(b(~h rom-^.M-dichlorvinyl ) -5. 

hydroxy-l,2,'i.-triazols der Fomnl: tU- CI 

\ / 
C « C 

I' _ 0 — <^ N 

in MischuHK mit don Kster von Anspruch /. in einen Vcrhaltnis von etva iO 'X) 

6.- O.O-Uiathylhhionhosphorester des MlctKyl-3-(M.«-dichlorvinyl).5-hodroxy- 
1,2,4-triassols der Forrael: CI 

.Cll = C (SI 74) 

p — o — A li 



^"3 



7- O.0-Diathylthicphosphorester3 des l-Methyl-3-CO.O-dibro.nvinyl).5-»o.dro>^. 
1,2,^-triaz.ols cier Formel; ^Hr 

c n 0. s N sT"^^^ = 



' ^ \« // ^ 



c. 



2 5 



8.- 0.0-D».t.„,lt*,l„p„osph„r«t=r des l-+iet>«rl.,.(„,u^iehl„„l.^l)-5-h,dr„x.v- 
l,2,4-tri.'»zol3 dor Formoi: 
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,CH - C (S373) 




P - o - c " 

cno^ « 

CI.3 

9. - Dorivate dea l,2,U-Trias&ols der allReiueinen Fomel: ^^4 

— 4 

in welcher X, und R** die in Anspnich 1 ange^^ bene aedeutxmg naoen. 

10. - Verfahren zwr Herstellun^ von Verbindungen f^emaJ.l Anspruch 1. dadurch 
Rekennzeichnet, daf3 man 4X-Chlor-c<rR^-foxwliden-phenylKvdrazin mit Amraoniak 
zvL o(-Ariino-(vR*-f'>r'nylidenphenyll>3rdrazin unseizt, letzteres rait Fhosr^cn pder 
Thiophosgen au l.Phenyl-3-R^-l,2,4-tria»ol-5-on (oder -thion) cyclisiert, 
das nach Bchandlunp mit Alkali und Reaktion wit etoem reeieneten 0.0-Dialkyl- 
( thio)-p)iosphorylchlorid die Vcrbindungen gemaSi Anspruch 1 liefert, in wel- 
chen fur Phenyl steht. 

11 Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dafi das l-Phenyl- 
3-R^-l,2,if-triazol-5-on-(oder -thion) -zwiachenprodukt 1 -Phenyl- 3-acety 1-1 •2,^*- 
triazol-5-on (oder ^thion) ist» 

12. - Verfahren, in welchem l-Phenyl-3-^-chlorathyl)-lt2,4-triazol-5-on (oder 
-thion) zu l-Phenyl-3-vinyl-l,2,'f-triazol-5-on (oder -thion) dehydrochlorlert 
wird. 

13. - Verfahren «ur Herstellung von Verbindungen gemaB Anspruch it in welchen 

R^ eine andere Bedeutung als Phenyl oder Aryl hat und R^ fiir elne Alkylgruppe 

steht, dadurch gekennzeichnet, daO man einen Aldehyd der allgemeinen Formel 

R^-CHO mit einem R-'-AlkylC thio)-aeraicarbazid urnsetzt, das so erhaltene 

J. 

(Thio)-semicarbazon mit Brora in Eisessig zum l-Alkyl-3-R -l,2,4-triazol-5- 

809820/0983 
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on (oder -thion) umsetzt, das dann durch Behandlun^ mit Alkali und llmsetcune: 
mil einem Rceirneten 0,0«D3alkyl( thio)-phosphorylchlorid <»ino Verbindun/r 
RcmaQ Ansprucli 1 liefert. 

Vcrfahron nach Anspruch 13i dadiirch p;okennz0 3chnei, daH man aus dom Soini- 
carbazon 



I 

C = CI! - CII N - K - CO -Nil 

CI ^ 

durch Bchandlunf^ rait Bron 5n Risessif^ unier Tledinnun^^en von milden* ttiickfluio 
das Triazol 




3 I -J 

erhalt, in wclchenr. fiir AlKyl steht. j*** 



15.- Verrahren nach Anspruch 13, dadurch rrckennzeichnet, datt man aus dem Seni- 

carbazon ^ ,^ ,3 

Br ^ Br K** 



I t 

C = C - CII •= N - N - CO - Xli. 

durch Behandlun^ mit Brom in Esiessii; unter Rijckfluf3bedinr3:unrjen das Triazol 

Br ^ Dr 

11^ C = C 

- ^ \ Ur 



N 

erhalt, in welchem fiir All^l steht. | , 




J3 



16.- Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gokennzeichnet, da(3 man aus 1-Alkyl- 
3-(l3.0-dichlorvinyl)-l,2,4-tria»ol-5.on (oder -thion) durch Zugabe von Brom 
in Eisessi^ in der Kalte.und anschlieUendes Krhitzcn sum Riickflul? eine Mischunfr 
aus l-Alkyl-3-( -brom-f3,B-dichlorvijiyl)-l,2,4-tria2ol-5-on (oder -thion) 
und l-Alkyl-3-tribromvinyl-l,2>-triazol-5-on (oder -thion) erhalt. 

809820/0983 
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17*- Verfahren zur Cyclisation von 2^1kyl-thio-seinicarbazonen der allflccmeinen 
Forniel: -% 

A I U 

ir - Cll = N - N - C - NII^ 
3 If 

in welcher X» R*^ und R die in Anspruch 1 ^enannte Bedcutting habon, in 

1-R -3-R -l,2,4-tria2ol-5-one (orier -thione)^ dadiirch ^ekennzeichnet, dafi 

die Cyclisation mit Ferrichlorid ^emaM der Reaktion ^4 

il R 



in einem polai*en Losun^^ittel bei Siedetemperatur erfolgt. 

18.- Cyclisationsverfahren f^einal) Anspruch 1?, dadurch ^ekennaoichnet , dafi als 
polares Lbsuncsmittel Rssii;saure verwendet wird« 

19»- Schadlini^sbekampftingsmittel, i^ekennxeichnet durch einen Gehalt an Ver- 
bindun^en gemai3 Anspruch 1 bis 8. 

20 Schadlingsbekampfunissmittel nach Anspruch \9% dadurch ^[ekonnzeicbjiet, dai3 
es mindestens 0,005 % des Wirkstoffes enthalt. 



Der Patentanwalt: 
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Die vorlie.ond. L>f^.„dun, be..W,ht sich auf neuo. in i„r«. Saureteil l.,.o.::..or 
enthaU.nd. .Ister. die von ^-Jfydrcxy- (odor -.rcapto)-! .J. ...-tri..ol.n 
leitot ...rden. Gie bc.zieht sic., inr.bosondere auT I.=fccr dos 5-worti..:on Phonpho, 
die von neuen. in U ur.a J^tollun., iJ.res K.rne:. substituic.rton 
(Oder -Morcapto)-..2.4-triazolc.n herfieleitnt vorx.en. sowie auf d.s V'...rrnhre>n 
zu ihrer UorntcUunK ur.d a,if ihre Ve,^endu,,« l.i der nok^^-npiuv' von OKho:...e_ 
ren. Blattlauscn. Diptorcn. Colooptorcn. LepKiopteren . Aca; ion and at<Kl.n. 

Viele der Thiophosphato. die von oinon, in 1 und 5 Stell„„;, doa nin,;e. unter- 
nchiedlich r.ubr.lit«5.,.ton D-Kyd. ox^-l ..,3. her.olcitot wcrdon. ha.... 

insektizide Aktivitat. Von diesen wnrH.^n ir.=»^-.„ • . . 

vun aiesen wmcten insbesondere zwei Frodukte ni-outech- 

nisch zur Hekampfiu.,; von In^oKton verw-endet, „a„iich "Tria.ophos" 
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ein Kontakt- und FrcBinsektizid dor Firma Ilocchst RemSfl dor Sudafrikanischorj 
PS 6 803 'f7l, und das D3at»vl-(l-lsoprcvyl-5-chlor-l •2,'^-t^3a^ol-3-yl)-phos- 
pho^olhionat ("Miral"^ dor Pinna Ciba-Geiigr: S 




RemiiB der DB I'S 2 260 015t das ira Boden Regen Insekten aktiv ist, Weni^er 
Aufnerksarakeit richtete sich a«f die Derivate des 5-H.ydroxy-l,2,'f-ir iazols, 
wio Diathoxyphosi*orothionatvon l-Methyl-3-phenyl-5-hydroxy-l ,2 .U-triasol 
der Formel: „ ^C,U, 



I 

^"3 



Renm der US PS 3 609 500. 



Es wurde nun gefunden, dafi Ester des 5-wertigen Phosphors nit der allge- 



moinen Korrael (I) 4 

1 



I. ,N-i^ 



II /J 
P-X-^ 



in welcher 

fur eine C^^^ Alkylgruppe steht; 

fur OR^, R^. C^Hj, MHR^ oder H(R^)2 steht, 
X fiir 0 Oder S steht. 
R^ Wasserstoff , eine Cj j AlkylRTUppe, C^Hy Bensgrl, eine Alkenylgruppe 
Oder eine Cg^^ Alkinylgruppe bedeutet. 
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R f«r Halofterivinyl, I'olyJialononvinyl, Vinyl br.w. Vinyl substitulert mli: 
Aryl, C^_y^ Alkyl, OC^ y^ Alkyl oder SC^_^ Alkyl; 

Halorcnallgrl, Acetyl, Cyclohexenyl, Benzoyl 

Cll O O O 

-CII-R^ / violxji R-* on, 0-C-R , O-C-Vlnyl , -O-C-(poIy)- 
halogenvinyl. 



O O 

1 J 1 1 1 

-0-C ^Hulo^^onalkyl, <'^> S-R , 0-R , N ( R )^ , HUr' 7 -(:-Cll.,-SR , 

r5 ' ' ^ 

-cii-cirsR* 

2 



durch eln breites Wirkun/rsspaktrum ejne insektizido Wirkun^ cr^en Orthoptor&n, 
Blattlause, Dipteren, Coleoptoron, Lcpidopteren sowie eine acarizide und noma- 
tozide Wirkunft boi RleichzeiiiGcr gerinftcr Toxizitat fUr Warmblutler habc-n. 
Bei raaiichen der aktivston Verbindunpen ist dienc Toxkitat wcit nerlnRer als 
ira Fall von "Triazophos" odcr analogen handelsublichen Verbindunpen. 

Die Derivate von 5-Hyciroxy- (odor 5-Mercanto)-l .2.«f.triazoI. in welchen 
fur Phenyl stelit, werden aus den ..-chlor- .Isub^tituierten Formylidenpheavl- 
hydrawnen der Ital. PS 998 31^ durch BobindlunR mit Anmoniak ,md anschlicfnon- 
dos Kondensieren des Aminoderiv^tes mit PhosRun oder Thiophosften nenafJ den 
folgenden Reaktionen hergestellt: 

CI 11 Ml, 

c^h^-nii-x-c-r'^+cci^ r». x-Y h + 211CI 

NIL \ 

So erhalt man das ^ewiinschte Triazol, das in alkalischem Medium in das Salz 
umgewandelt wird. 



e098?0/098d 
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Wcnn R eine funktionello Gnippo enthalt, kann nan verachicilciio bekannto 
organische Reaktionen aur EinfUhrung anderer Gruppen in die Seitenkette des 
Triasolons (oder Thions) selbsi anwenden (vgl. BeispieX 6)5 so kann man aus 
l-Phenyl-3-acetyl-l»2,if-tria2ol-5-on durch AusnutsunR der typischen iSifcen- 
schaften der Acetyl gruppe durch Reduktiun der CO Oruppe den entsprechenden 
Alkohol herstellcn, der durch Behandluni; nit Thionylchlorid die HerstelLung 
der fol^cndcn Verbindungen crlaubt: 

cn, cu, fii^ 

I 3 I 3 1 3 

' CH-OH C»-Cl 

Nan... /"^.^-le^^ ,^<^ / 

Vs l^U^ S"5 

(3) (4) (5) 

Cll, CH f"2"**' 

I ^ II ^ I 

CII-CI CH Cll-»r 





Vs e^„_ 

(5) (6) (V) 
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cii. 



UN / 



Cll-Cl 



I 

C.II 
6 5 



(S) 



> o 



e 



S-CII, 



ILV 



CII- 



CII. 



n.,N-cii 



CM, 



II.V 



I IK 




I 

6 5 
(S) 




(9) 



CII 



CII-S-CII 



N 



CII. 



,CII-\' 



UN- 




N 

(10) 



CII, 



CII-NH-CII 



N 



.CIIi 



Gil 



CII 



CII 



(II) 
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Die Triazolo, in «elchen fur Alkyl cteht. werden durch Kondensier«n oinos 
Aldehvds R^-CHO mit 2-Alkyl-{thlo)-senicarba*id und anschlieOonde BelumdlunR 
des (Thio)-r,cmicarbazons nit Brom in EisessiR zur BilduHR des Triar.ol3 herRe- 
stellt. das oeinerseits wie oben in alkalischem Medium behandelt wird; 
vrI. die folRcnden Reaktionen: 
.3 

-HlJr 



R" X 

4 I II 

R^-CII«N-N - C-NIf. 



3 
R^'X 

4 ' « 



- mil- 

k 




NaOlI 



NaX 



N 

'3 

R-* 



R^ 



XJ 



Der (verrautlichc) Mechanismus der obigen Reaktionen wird in "Tetrahedron 

If 

Lettef^s" 28,(1971), Seite 2669 fiir **alle beschrieben, in welchen H = 
Aryl und X=0 ist. 

Es wurdc nun fcefunden, dai3, wenn R**' im Gegensatz dazu fiir eine Vinylgruppe 
steht, diese durch Brom an^egriffen werden kann und zu einer Reihe von Addi- 
tions- und Eliminierunfjsreaktionen fuhrt. Wonn insbesondere der Ausp,anpcs- 
aldchyd in B-atellung andere Halogenatome als Brom enthalt, konnen diese 
durch ein<J mo/cliche Reihe von in folgenden veranschaulichten Stufen wahrend 
der Cyclisstionsreaktion durch Bromatome erset«t werden: 
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ci 

cr 



-I IJr., 



k3 

"^c- c 1 1 - r n=-.\ - N ~ CD - \ii — 

/ 2 -lIHi* 



-llUi- 



CI 

{ ll-C-N-N'-CO-NIl 
CJ IJ) 



-IlUr 



.CI 
CI 

+ Bp 2 



CU Br 



I 



CI 



^=-C-Cn=-N-N-CO-NH. 



+ 111)1- 
-IICI 



H 




Mr -CI 



CI 



r3 



miJr 
-IICI. 
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ISi- 
Cl 



-lie I 



+nr. 



Br 



+nnr 

-HCl 



+ HBi- 
_ HCl 



-> H 



\ 



l<3 



-HCl 




In Abhan^igkeit von den Temperaturbediji^unf^en kann die Reaktion auf die vor- 
herrschcnde BildunK einos einzigen» dicselbe (Haloi;en)Vinyli?rup|)e des Ausr^anfcs* 
aldehyds enthaltenden Cycllsationsproduktes oder zur Dildung von Produkten 
Oder Produktmischuni^en eerichiet warden, die, wie in Boispiel 8 iind 9 Rezairt* 
Bromatome in den Vinylsicllunr^en des abf;eleiteten Triazols enthalten. 

Die Vinylgruppe in 3-Stellunf» eines l-Fhcnyl-l,2t^-triazol-( 5)-ons (oder 
-thionj) kann einr.efuhrt werden, indeni man von l-Phenyl-3-accty L-l,2,'f~tria2o:U 
•i-on (oaer -thion) nonkiU der obon fiir die Acetyl^ruppe boschriolxii.-.M aki if.rri- 



BOeB ^0 ^ 0PR3 



1^. 2750813 



- jf - 

Welter w,irde irelunden, daiJ die Cyclisation der .Soimicarbaione dor all .-icnc 
Formal : 



4 ' " 



in welcher 



3 

R fur H. nine AlKvlftrappe, C^U^, Benzyl, Alkenyl <xler Alkinyl .-f cht, 

R Halo^envinyl, Folyhalorenvinyl , Vinyl, elne mlt ei,n<2r Aryl-, Alkyl-, (). 
Alkyl-oder S-Alkyl- substituicrte Vinylgruppe; Halocf-'nalkyl ,Cyclo- 

hexenyl. Acetyl Oder ^"3^ ( wobei r5 fur OH. ^ 0 
Benzoyl -CHR^ O-C-Alkyl, o^C-Vinvl, 

-0^-(Poly)-halo^envinyl, -0^-Halo<Tonalkyl, CI. S-Alkyl, 0-Alkyl, HIi-Alkyl. 

N(Alkyl)2 r.teht), -C-OH^-S-Alkyl oder -Cfi-CH^-fUAlkyl bedeutet; und 
X fiir 0 Oder S ateht, 

in Anwesenheit von Forrichlorid KOT-^ali der folgenden Reaktion durchrufiihrt 
werden kann: , 

f X \ " 

R*-Cl.=.N-i - L.v„^ ^ 2r.CX J>X=<: > + > 

I + 2HCI 

k3 

Durch die obiK« Cyclisation erhalt man dlrekt das Triazolon (oder Thio:,) in " 
hochsradiR reinem Zustand, wselbat wenn die Gnxppe r'' olefinischo Uopp,^!- 
binduoKen enthalt. lie durch Drom axinegriffen werden konnen; dad.irch frrweisl 
sich diese Cvclisation den anderen. oben beschriehenon Vorfahren als ui.«rloK.-M. 

Die Reaktion erfolgt in einera fK.lar«n Lo3»n,:smittol. vorzuf^sweine K^sir.saurc, 
bei Siedetemfjoratur, 
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TabeUo 1 

Nach den erfindun/jsneiKiHon Vcrfahron herror.tellte 
i,<:,^-Trjaiol-5-one dor allRcmoinen FornMjl 
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II 




< 



N 



If 



He- 


k3 




F. 


Elcncntaranalyse 


zelchnunix 
M 






(•c) 


c 

ber* 


r,ef. 


N 

bar. 


(•ef . 


7476 
7478 
8262 


6 S 
^6"5 


cocir 

3 

COC,ll_ 


174-6 
220-1 
149-50 






20,68 

15,S4. 

20,47 


20,57 
16,03 
20, oS 


8085 


Vs 


CII-CII, 

61 3 


159-60 






IS, 78 


IS, 77 


8263 
8264 


^6"S 
^6"5 


CII==CII 

CH-CH Br 
Br 


200 
177-8 




• 


22,44 
12,11 


22,35 
11,47 


S265 
8266 
8268 


^6"5 
^6"5 


cn-cii 

6CII3 

CH-CH, 

CII-CII . 
^<^"3>2.11C1 


140-1 
130-2 






19,16 
17,70 
20,85 


19, 10 
17,23 
20,56 


8267 


^6"5 


CII-CII, 
KH-CII(CII,) 


140-2 






22,75 


22,57 



4 



= die Schnelzpunto sind nlcht korrlgiert 
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8269 


6 5 


co-cir-s-cii, 

2 3 


1 S9-90 






16, 85 


16,76 


8254 


6 5 


CU-CII„-S-CII^ 
Cll 


102-4 






16, 72 


16,39 


8256 




cii-(:ii^-.s-cii^ 

Cl 


145-6 






15,58 


15,35 


825S 


0 5 


COOC 

2 ^ 


195-6 






IS, 02 


1 7 , 76 


0Z5 


If 

"(■"5 


enroll 


1 /o— oO 






21,48 


22, 20 


8259 




CII^Cl 


154-6 






20,04 


19, 90 


8260 


6"5 


CII -OCH 
2 3 


1 26-8 






20- 4 7 


20 . 1 ? 


8270 




Clio 


164-6 






22, 21 


21,57 
















j 




br Dr 












8309 < 
\ 


^"3 


lir Cl 


151-3 






13,71 
++*. 


13,74 


80SS 


*^"3 


Br ^»r 


181-4 






1 1,61 


12, 13 


8310 




/Cl 

Cll^ 

\ci 


215-6 






21,65 


21 , 66 


8307 




CII=C 

\Br 


211-4 






14,85 


13,99 




"'3 


CII^-CII^ 


161-2 


47,99 


47,92 


33,5s 


33,35 




Cll 


cii=<:ii-cii^ 


167-8 


51,79 


50,91 


30,19 


30, Ol 




3 

^"3 


CII=C(CII 


144-6 


54,38 


56,27 


27,40 


2S, 34 




"'3 


C(CII^ )=CH2 


168-9 


51,79 


50, S5 


30, 19 


29,33 




"="3 
*^"3 


C(CII^)=CC1, 

Cl C1|-'=CC1 


197-8 
201 — 2 


34,64 
2u, 29 


34,87 
26,64 


20, 20 
IS, 40 


20, 1 2 
I i , 1 2 






CII=C(OCiI )Ci 


19S-9 


33,00 


37,62 


22,16 


22,15 




«'3 


C(Br)=CII-CiI^ 


1 S3-9 


33,05 


33,96 


19,27 


19,35 




^"3 


C(C1)=CII-CII^ 


191-2 


41,51 


40, S9 


24 , 20 


23,49 


r 


^"3 


c(c,,if )-rH 

" C,H, 


1.16-7 


61,51 


6 1 , 69 


21.52 


2 1 , 74 




I J / 
Hischung aus 44( und 56 1 
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ciKcii^)^ 

(cii;3-c.r3 

(CIlJl^-CII. 
CH^^ClKCH^i, 



CH=CC1 
CH=CCl. 



2 



CH-^CII-CHj 
CH=CC1^ 



164-5 


37,86 


33,70 


IS, 92 


19,30 


107-3 


40,70 


40,73 


17,30 


17,90 


90-1 


59,64 


58,82 


23, 13 


23,04 


172-3 


40,69 


41,69 


17,79 


15,25 



Die l,2,l*-Tria2iol-(5)-one (oder -thione) warden in Anvesenheit elnor Base in 
ihre Alkalisalze umgewandelt, die durch Reaktion mit einem geeigneten (Thio)- 
phosphorylchlorid die Tria£ol-(thio) -phosphate der allgemeinen Formel (I) 

liefem: 




N -I- Na Oil 



> Ka X 



N- 




I 3 



NaX. 



R O X 



R" 



R O X 



< 



^ KaCl 



(I) 



Naoh dlesem Verfahren wurden die In Tabelle 2 aufgefiihrten 0 ,0-Dialkyl-O- 
( .2t^trlazol-5-yl)-thiopho8i4uita herRestellt. 

S 

R*0 - P - O—//' 

R* ^H. 
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Dio erf indunnSRemafJen Vorbindufii;en besitsen einen breiten Wirkun^sboroich 
Re^enuber zahlreichen Arton parasltiseher Arthropodcn, wie ana ral)eLlo 5 her- 
vorgeht, wshalb flic praktischo Vorteile ger^eniiber dem i^ninten Toil bc^kannt^r 
Inscktizide biotcn. AuJ3erdem Bind aie trotz ihrer Aktivitat f^cr.on Arthropodon 
nur KAiiz wenig toxisch ^ei^eniiber Warmbliitlem* Boi Albinorattcn ller^t dio oral 
vorabrcichte LD fur Vorbindunf; M 8l7^f iiber 1200 me/k^. Die vcilliRe Harmloni^?koit 
fiir Ratten der repraseittativen VerbindunK M 7852 in einer Dosis von RX) wrt/ki? 
wurde in Tabelle 'J mit den VL^ Werteh von swei handelsiiblichcn Triazolyl- 
phosphor-insektixidon verglichen. 

Zum /;enaiieren VerKloieh der insektiziden Aktivitat der neuen Vcrbindunnen 
wunle die ebenfalls mit i^erinf^er Toxizitat nef^nuber Tieren ausnezcichnete 
VerbindunfT der IIS P5 3 689 500 hen;estclIt.Von dieser Verbindunj; (M 81/2) 
wurdo die Wirkuni; auf verschieden<9 Arthropoden bel sich verrinpiemden Dosen 
susaramen mit einer reprasentativen erf indun^s^eniaBen Verbimhing (H 8174) 
bestimmt* Die Ergcbnisse von Tabelle k zoi^en die bessere Aktivitat von Vor- 
bindung M 8174 auf rcprasentative Arten von Insekten, wie Orthopteren, Lepi- 
doptoren, Coleopteren, Dipteren, aoifie fce^en Rematoden und Acariden. 

Aus Tabelle 4 und 5 ist ersichtlicht daO die erf indungsgemanen Yerbiiidungen 
virksamo Insekzitide gegen Orthopteren. Blattlause^ Dipteren. Coleopteren. 
Lepldoptcren sowie gegen Acarxien und Nematoden sind. Sie sind gegen Warmblut- 
ler uesentlich weniger toxisch als z.B.^ "Triazophoa" und "Miral" (vgl. 
Tabelle 3). 

Tabelle 3 

^- Prozentuale Sterblichkeit bei Ratten (orale Verab- 
reichung) bei den angegebenen Dosen 

^LSllii , Do3ig,wig/ kg i Sterblichkeit 

H 7852 (Mischung v.Tabello 2) 800 o 

Triazophos 82 ^ 

Miral 6o 50 
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Die folgenden Belspiele veransehauliohen die vorllei;ende Erfindung. ohne sie 
su beschranken. 

Belspiel. 1 



HerstellunK von l-Pbeiiyl-3^eetyl-l,2,4-triasol.(5)-on 

C II -NII-N=C-CO-CII, + 2NIL '^^U^^ , ^ C.H.-KH-N='C-C0C1^ ^^"^^ 2 
05 I 3 3 1^ 0 5 I 3 \ k 

CI Nlljj -21101^ 

(1) (2) f"3 

CO 



0=/ N 



I (M 7^76) 
c 

(3) 

wassrieen 

80 ccm (1,32 Mol) einer/32-gew.>^iKen NH^ Ldsung wurden mit 5DO ccm Athanol 
eemischt und dazu 60 g (0,305 Mol) «-Chlor-d(-aceiylfonqylidenphenylhydrazin 
(1) in klelnen Anteilen sugefugt. Nach beendaier Zugabe wurde die Hischung 
2 Stunden boi Zlmmertemperatur geriOirt. Das unlosliehe «(.Afflino-<«.acetylfornqr- 
lidenpherqrUordrasin (2) (ttS g) wurde abfiltriert und nit 2C0 ccm Wasser 
gewaschen; Man erhlolt einen gelben Feststoff mit einem F. von IBZ-IB'**^. 

**2,5 g iO,2k Mol) o^Amino-o^oetylfon^lidenphenyU^drasin wurden in 300 ccm 

Benzol suspendiert und dasu 57 ccm (0,72 Mol) ^ridin und dann tropfenweise 
-vol* 

'lO ccm einer i</.^igen bensolisehen COCLj LSsung (0,36 Mol) zugefugt, wobei 
die Temp^atur auf 15-20*0. gehalten wuitle. 

Hach beendeter Zugabe wurde die Mischung 30 Hinuten bei Zlmmertemperatur 
geiiihri, dann wurden iOO com Wasaer und 10 ccm kons. HCl sugefUgt. Nach 2- 
sti&idigem RUhren bei Zimmertemperatair wurde das unlSsliehe Material auf einem 
porosen Diaphragma filtriert und mit Wasser gewaschen. Man erhielt 25 g 
l-Phenyl-3-acetyl-l,2,if-triazol-(5)-on (3) mit einem F. von 17'»-176°C. 
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B e i s p i e 1 2 bis if 

OomaO Beispiel 1 erhielt nan aus d-Chlor-ot-benzoylforriyrlidenphenylKydrazin 
das l-Phenyl-3-ben«yl-l ,2,U.triazol-(5)-on: 

UN — vx^ CO-C.H. 

0=/ N 



X.J,/' (M 74 7S) 

I 



6 5 

aus .i('-Chlor-.y,n:8Uorlthioacetyiroin.ylidenphciiylh.rdra2in das l.I'henyl-3- 
(raethylthioace tyl)-l , 2 triazol-( 5) -on: 

CO-CH^- S-CH^ 

N 

X (M 3269) 

N 

I 

und auso^-Chlor^-carooathoxyfcnwlidenpherorlhydrazin da» UPheiyl-3-( carbo 
o;orathyl)-l ,2,if-triazol-( 5)-on: 

-COOC II. (MS255) 





Belspiel S 
Reaktion 



/ "^"^^i:;^ co-cn^-s-cii^ 



0-\ + Nanil. ^ 



'""'""^^v cii-cn^-s-cii^ (>i S17J) 

N 



'=6"5 
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2,3 g i-Phonyl-3-methylthioacGtyl^l,2.4^trlaeol«(5)-on, In com Methanol 
suspend iertf wurden tropfenweise rait einer Losurig aue 0,3 NaBII^ in 5 com 
Wasser behandelt* Die Reaktionsmischunf; wurde 1 Stunde i;erUhrt, dann vurden 
0,5 ccm kon«. HCl zunefiiipct und das Losungsmittel entfernt. 

Der Riickstand wui*de mit 20 ccra Wasser und 0,5 ccm konz. HCl i>:esammelt und 
die wassrice Ldsxin^; 3 Mai nit Je 30 ccm Athylacetat extraliicrt und die orga- 
nische Phase mit wasserfreier Uai^O^ entwassert. 

Das Losungsmittel wurde unter Vakuum cntfemtt und der aus 10 ccm Bcnsol um« 
kristallisierte feste Ruckstand lieferte 1 g l«.Phei>yl.3-( l-hydroxy.2-methyl- 
mercapto)-athyl^l,2,4-tria^ol-(5)-on (elfenfeinfarbener Feststoff mit einen 
F* von 102-10*f^C.) (M 8173). 

Bel spiel 6 



G«nafl Deispiel 5 erhiclt man aus 70 g l-Phenyl-3-acotyl-l ,2,4.tria2oM 5)-on 
56 g l-Phenyl-3-(l-hydroxyatnyl)-1.2,4-trlazoM5) -on nit einem F. von 



1^9-1 SO^C. (H 8262). 




CO-CII 9" 

3 ^CH-Cir 



NaDir 

4 



7~< ■ 

0=C N 
Beisplel 2 

Zu 16 g des in Beispiel 6 erhaltenen, in 350 ccm CHCl^ gelosten Produktoa 
wurden unter Ruhren 7.6 ccm SOCLj eingetropft. Die Losung wiirde 2 Stunden bei 
Zijnmert^peratur geruhrt, dann in 150 ccm Wasser eegossen, die Chlorofonaphase 
wurde abgetrennt und entwassert. Hach Entfemung des Lbsungsmittels 

erhielt man 1? g l-Phenyl-3-(l-chloratlvl)-l.2,'»-triaM>l-(5)-on mit einem 
F. von 159-160*'C. (M 8085). 
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5.5 g des 3o erhaltenen. in I50 ccm Benzol geldsten Produktes wurden durch 
milden Erhilzen *um RUckfluO In Anwosenheit von 7.5 R Triathylamin dehydro- 
chloriert. Nach beendeter Reaktion wurden zur Reaktionsmischung Uo ccm Wasser 
und 10 con, konz. HCl zugefuRt. Die Benzolphase «urde abgetrennt. mit Wasser 
gewaschen und mit vasserfreiem Na^SO^ entwassert. Das Losungsndttel wurde 
unter Vakuu™ bis zu 50 ccm entfemt. Nach leichtem Abkiihlen erhielt man 2 r 

l-Phenyl-3-vanyl.l.2,4-triazol-(5)-on mit oinem P. von 20O*»C. (M 8263). 

Beispiol 8 

Herstellune von l-Methyl-3-tribromvinyl-l,2,i.-triazol-(5).on und 
I41ethy l-3-(t)(-brom-fJ , fi-d ichlorv inyl) -1 , 2 ,4-triazol-( 5) -on 
CII 

( 3 -IiUr 

CCl =CH-CII-N'-.\'-C0-Xlf +2Br 



2 2 -IICI 



(1) 



1 



Br Dr 



fir 



I 

CU, 



•3 ^"3 

(3) (2) 

hM = 273 361.7 

3 g (0.0153 Mol) l-(B.0-Dichloracnrliden)-2-metnylsemicarbazid (1) wurden in 
15 com Eisessig golost, dann wurden lan^sam 1.6 ccm Brom (O.03I Mol) zu dieser 
Lesun. zugefiigt. Die Mischung wurde 30 Minuten (unter leichtem RuckTlua) er- 
hitzt. dann abgekUhlt. und es wurden I50 ccm Wasser zugefugt. Nach 2^i,em 
Extrahieren mit me 50 ccm Athylacetat wurde die Athylacetatlosung mit 50 ccm 
Wasser und 3 Mai mit Je Uo ccm einer gesattigten NaHCO- Losung gewaschen. 

Nach Entwassem -it waoe^.r. • „ 

mit wasserfreien Na2S0^ wurde filtriert und das 

Ldsungsmittel abgodampft. 
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Dor Riickstand wurde mit 50 ccm lO-^igera vassrigem NaOH l)«>dcckt «nd bis sum 
beginnenden Sisden orhitzt. Dann wurde die Mischung absekiihlt und filtriert, 
das Piltrat wurde nit kons. HCl angeaauert und der abgetrennie gelbliche 
Peststoff 2 Mai nit Je 50 ccn Atl^laeetat extrahiert. 

Die organische LSsung wurde mit 50 ccm Wasser gewasehen, nit wasserfreiem 
Na^SOi^ entwassert und das Lbsungsmittel entfemt. Man ertiielt 1.9 g 
eines gelblichen Peststoffes, der naeh Uakristallisieren aus 30 cent Bensol 
1 g eines fast weifien kristallienen Peststoff es nit einem P. von l6l-l63°C. 
ergab; er bestand aus einer Mischung der VerfaSndungen (2) und (3), wobei ia 
Massenspoktrun 2 nolekulare Spitten von fast gleieher Intensitat anwesend 
waren [(zhH* = 361,7; (3):«* = 37^. GenSB Elenentaranalyse bestand die 
Hischung aus 56 Verbindung (3) und jS Verbindung (2). 
Beispiel 2 

Herstellung von l-Metlurl-3-(8,0-dichlorvinyl)-l,2.*f-triazol-(5)-on 

Cll, <x CII-CCl 

I 3 -iiBr K 

CCl2=CII-CII=N-N-CO-NII + Dr 




(M 33 iO) 

9.7 g (0.0«>9«> Mol) l-(i3,ll-Dichloraeiyliden)-2.methrlsemiearbasid (I) wurden 
in 50 ccm Eisessig gelost und die Losung inild turn RiickfluO erhitzt, wobei 

2.8 com (0.05'<- Mol) Brom sehr langsam 'eingetropf t «mrden. Nach beendeter 
Zugabe wurde die Losung spontan abkuhlen gelassen. 

Die Esstgsaurelosnng wurde langsan su einer Suspension aus 120 g NaHCO-j in 
300 ccn Wasser eingetrcqif t. Nach Aufhoren des Sprudelns wurden 250 cca AthyU 
aoetat sugefugt und dio Masse geripirt. 

Die organische Phase wurde abgetrennt. nit wasserfreiem MagSO^ entwassert 
und das LSsungsnlttel abgedanpft. Naoh Veminderung des Volunens auf ko ccn 
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mirde das Eindampfon unterbrochen und dio Losun^ auf etwa 0°C. abgekuhlt 
Der galbliche Mieder.chla. wurde auf eine. poroaen Diaphra^a filtriert. Ma. 
erhielt nach Un.krlstallisatio„ aus Athylacotat 2 « 1 ^lethy 1-3.(0. 0-dichlor- 
vinyl).1.2.4.tria*ol-(5).on (2) „it eine« F. von 215-216°C. 
B e i s D i e 1 10 »ind 11 

Ausgehend von den. ,eei.neten l-(PoXvhalo.enacryU.en)-2.n.3thylse„icarbazid 
erhielt man gematt Beispiel 9 die folgenden 1 ,a.^..Triazol-(,).one: 

l.Metlvl-3-(0.0>dibron,vi3yl).1.2.^i.triazol-(5)-o„ 



" ^CII=.CDi' 



I 

^"3 



(M S307) 



l-lletlwl-3-(triboavinyl)-i,2./t-triazol-(5)-on 



c=cu.. 

N / ' 

/ ^ 

i 



B e i s p i B 1 12 Cll^ 

Cl2C=:C»-Cn=.V-LcO-N-Il2 + 2FeCl^ ^'^^^ ^'^'^^ 



3 o^-V ^'^^'a 

(1) ' / + 2IIC1 

CIJ, 
3 

(2) 



Eine L^sung aus .9^ (0.18 Mol) hexa,^drati,iorte„ Ferriehlorid (FeCl, .6H.0) 
in 100 cc„ wasser vurde .u einer Losung au, 17.5 . (O.O89 Mol) U(..o.m. 
chloracnrliden,.2.„etnyl3e.icarba.id (1, i„ 50 ce™ Essigs.ure zugerUgt. .ie 
-H.altene L«su„g wunie 3 1/2 stunden zu. RUo^l^ erhitzt. .pontan abWUHlon 

«olaa8en,und es wurden I50 ccm Wasser zugefiiet IH« r x. _ 

i>in»« n,^- » zugeiugt. Die Loaung wurde mittels 

elnes Badea aus Wasser und Els auf etwa Q^r -k ._■ 

^^^'^ ^ abgekuhlt. vodurch 12 g 
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l-Methyl-3-(O.B-dichlorvinyl)-1.2,if-trlasol-5-on (2) ausfielen. F. nach Urn- ' 

kristlliation aus Athylacetat = 215-216**C. 
Bels plel 12 

Hersicllung von l-Methyl-3-(fl,B-dimetlvlvinyl)-l,2,4-iriazol-5-on 

II.C CIU 
3 \ I 3 



C=CH-CHO + HjN-N-CO-NII^ + ''*'*^^3 




2fu elner Losung aus 10,6 g (0,119 Mol) 2-Methylse!ticarba2id (2) in 100 ccm 
Es3if:saure wurden 10 g (0,119 Kol) Q.^-Dinethylacroleln (1) eingetropft. Die 
Rcakiionsnischun^ wurde 15 Hlnuten bei 50**C. iteruhri, dann wurde eine Losung 
aus 6*1,2 g (0,237 Mol) FeC1^.6H^ in 60 ccm Wasser zugefUgi. Das ganze wurde 
3 Stunden bei 75**C . geriihrt, in '♦00 eem Wasser gegossen und 2 Mai nit Je 
15D ccm Athylacetat extrahiert. Die organlsehe Phiase wurde abgetrennt, mit 
Vasser und elner gesSLttigten NaHOO^ LSsung gewasclien und mit wasserfreiem 
HagSOij entwassert. 

Hach Enifemung des Ldsungsmittels erhielt nan 4 g l-Methyl.3-(fl,a-diiiiethylvi. 
nyl)-1.2,4-triazol-5-on (3) «it einem P. von lii4-l46'*C. 
B e i s r/i e 1 14 

Hersiellung v<m l-Neth7l-3-(a.cshlor4Miethoxyvinyl).1.2,4.triaBol-5.on 
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Cl ,C1 




CH-C 



Cl \ - 



ClI OH+KOH d ^ 

I 



•I KCl^ O 



(1) (2) 

In einen mit RUckfliif3kuhler versehenen Rundkolben vurden 6.8 r (0,035 Mol) 
l41eUc.l-3-(l3.0>dichlorvinyl).l,2.i.-tria.ol.5-on (1). 50 ccn. Mettlol und 8 
KOH eingefuhrt. Die Reaktions.lschun/, wurde 5 Stunden bei Kuckflulitenpcratur 
geruhrt. dann in I50 ccn Wa^ser und 20 ccr. konz. HCl gegossen und 3 Mai n,it. 
Je 100 ccm Athylacetat extrahiert. Die or^anische Phase wurde mit wasser- 
freiem Na^SO^ entwassert und das Lbsimg«,ittel cntfemt. So crhielt man 

3 e l-Hetn5rl-3-(0.chlor-0.methoxyvlni'l)-1.2,l,.triazol.5-on (2) nit einen, F. 
von 198-199°C. 

Beiapiel 15 



Her.tell.„.g von l-Met.Vl-3.(2.chlor-l-cyclohezcavl).l .2.i.-tria.ol.5-on 



a 



I 3 

Cn=N-N--CO-NI| 

2 

Cl + FcCl' . 

3 



(1) 




2« einer Losun^^us 27 g (0.1 Mol) Fe CI3.6H3O in 30 ccm Wasser vurden 50 
ccm Kssigsaure zugefiigt. Die erhaltenc Losung wurde bei 100°C. goriihrt. wobei 
innerhalb von 2 Stunden eine Losung aus 10.8 g (0.05 Mol) dos Semicarbaxone 
(1) in 50 ccm Essigsaure eingetropft wurde. 
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Es wurde elne weitere Stunde erhitstt dann vurde die Loaung abgekuhlt und 
nach Zugalie von 300 ecm Wasser 2 Mai alt 200 oem Chloroform extrahiert. 
Der Chloroformextrakt wurde ataKetrennt. mit einer isesattigien NaHCO^ Losung 
gewaaohen und mlt trasserfireiem Na^^^ entwasaerb* Nach Entfemung dea 
LUaungamittela erhielt nan 4,5 g einea Olea, daa aich nach Stehen verfestijte. 
Daa feaie Rohmaterial wurde mit Diatlqrlather gewaaohen und lieferte h g 
l-MethQrl-3-(2.chlor-'l*-cyclohexenyl)«l,2,4*triaeol^5-on (3) rait einem F. von 
183-185*^C. 
Elementaranalyse: 

bar,: CI l6,6o % 
get.: CI 16,76 5f 

Beiapiel 16 

HersteUung von 0,O^DiaUorl-0-(l.aethyl-3-triboravinyl-5-triazoljrl)-thiophosphat 




(1) (2) 




808820/0983 



BNSDOCID; <DE 2750ei3A1_L> 



^ 2750813 

- 39 - 

3,82 e (0,01 Mol) l-Methjrl-3-tribromvinyl-5-hydroxy-l,2,i*-triazol (1) (Natrium, 
sals) wurden in 100 ccn Aceton gelost und dazu 1,6 ccm (0,01 Mol) O.O-Diathyl- 
ehlorthiophosphat (2) zufiefiigt. Die Ldsun^ wurde 2 Stunden auf 55-.60°C. er- 
hitzt, dann wurde daa Aceton abRedarapft und der Riickstand nit 100 ccm Diatlvjrl- 
ather und 50 ccw Wasaer eesammelt, Nach Riihren wurde die organische Phase 
abgetrennt, mit wasserfroiem 1*32803 entwiissert ^ jas Losungsmittel ab- 
gedanipft. So erhielt nan 4,7 <r eines Relben Oles, das durch Chromatographic 
auf Kioselsnnrogel untor Vorwondung von Benzol als EluierunRsnittel /rereinlRt 
wurdej Ausbeute: 3.5 g 0,0-DiatHyl-p-(l-methyl-3-tribronvinyl-5.triazolyl)- 
thiophosphat (3) als weifler Feststoff mit einen F. von 45-50°C. In ahnlicher 

Weise erhielt man die anderen 0 ,0-Diathyl-O-triazolyl-thiophosphate von 
Tabelle 2. 

Beispiel 17 

Oenaf3 Beispiel 16 erhielt nan aus l-Methyl-3-(a,B-dichlorvinyl)~5-hydro!(y- 
vinyl)-5-hydroxy-l,2,if-triazol (Natriumsals) und O.O-Dinethyl-l-chlorthio- 
phoaphat den 0,0-Dimethyl-thiophoaphorester von l-Methyl-3-(t3,13-dichlor- 
vinyl)-5-hydroxy-l,2.4-triazol (M 8373) nit einem F. von 102-103°C. 
Elemen taranalysc: 
ber.: CI 22,30 i 
gef .: CI 22,i>5 i 

Beispiel 18 

Die erfindungsgeniU3e„ Verbindungen wurdenCauf biologische Aktivitat ausgeviertet. 
1) BioloRische Aktivitat gegen M acrosiphmn eun hnrhi^« (Blattlause) 
In Topfen gezuchtete Kartoffelpflanzen wurden nit en/achsenen weiblichen Blatt- 
lausen infiziert und nach einigen Stunden rait einer wassrigen Dispersion dor 
Testprodukte bespriiht (vgl. Tabelle 5).2^t Stunden nach der Behandlung wurde 
die prozentuale Storblichkeit bestinnt ( unbehandelte Pflanzen = 0). 
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2) Biologische Aktivitat gegen Pieris brassicae (Lepidopteren) ! 
Ab^eschnittene Dlumenkohlblatter wurden mlt einer wassrigen Dispersion der 
Teslprodukte besprtiht (vgl. Tabelle 5)* Mach dem Troctaien wurden die Blatter 
mit 3 Tage alien Larven Infiziert. kB Sttinden nach der Behandlung vurde die 
prosentuale Sierblichkeit bestinmt (unbehandelte Dlatter = 0)* 

3) Bioloirische Aktivitat gegen Leptinotarsa decemlineata (Coleopteren) 
KMne, in Topfen gezuehtete Kartoffelpflanzen vurden mit 4 Tafce altcn Larven 
inf iziert und dann mit einer waasrigen Dispersion der Testprodukte bespriiht 
(vgl, Tabelle ^ und 5) • ^8 Stunden nach der Behandlung wurde die proxentuale 
Sterblichkeit bestinmt (unbehandelte kleine Pflanzen » O) • 

k) Biologische Aktivitat gepten Culex pioiens (Dinteren) 

In Gl.Hsert die eine wassrir:e Dispersion der Testprodukte enthinltent (vgl. 
Tabelle k und 5) wurden Moskitolarven des dritten und vierten Stadiums cinne- 
fiihrt. 2^ Stunden nach der Behandlung wurde die prozentuale Sterblichkeit der 
Larven bestimmt (reines Wasser enthaltende Glaser ^ 0)» 

5) Biologische Aktivitat gegen erwachsene T»>tranychu3 urticae (Acarien) 
Bohnenblatterschciben wiirden mit erwachsonen Acarien infiziert und dann mit 
einer vassrigen Dispersion der Testprodukte bespriiht (vgl. Tabelle 'fWid 5) • 
24 Stunden nach der Behandlung wurde die prozentuale Sterblichkeit bestimmt 
(unbe)iandelte Blattscheiben = 0). 

6) Biologische Aktivitat gegen Tetranychus urticae (Acarien) 

Kleine Bohnenblatterschciben wurden m^t Acarieneiem infiziert und dann mit 
einer wassrigen Dispersion der Testprodukte bespriiht (vgl. Tabelle 5). 6 Tage 
nach der Behandlung wurde die prozentuale Sterblichkeit bestimmt (unbehan- 
delte Blattscheiben = 0)« 
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7) Biolof^ische Ak tivitat g e ^ e n Spodontera Hffpralis fL.niHnp fo.o.^ 
Abgeschnlttene TabakblStter warden mit ei«er wiisar^en Dispersion der Test- 
produkto besprUht (vgl. Tabelle und 5). Nach dem Trocknen warden die Blatter 
mit 5 Ta«e alten Larven inf iziert; ^ Stonden nach der Bohandlung worde die 
prozentoale Sterblichkeit der Larven h^stirunt (unbehandelte Blatter = o). 

8 ) n^olo^ische Aktlvitat rer^en Meloidorvne in.n.n j ta (Hematnd.n) 

Fine 1:1 Mischung aus Ackerboden und Sanrl. die „it frischen f.en,atodenUnren 
und -eiem infiziert war. wurde durch einheitliche, Mischen nit einor vassri- 
gon Dispersion der Testprodakte behandelt (vgl. Tabelle ^ and 5). Dam, warde 
die Mischan, in Konstatofftbpfe verteilt. „nd nach 5 Ta,en warde„i„ Jede« 
Topf 5 kleine Tonatenpflan^en von etwa 20 cm Hbhe eingepflanzt. 

21 Ta^e danach warden die Er^obnisse besti^^t. Der Wurzeln der aus dem Boden 
.e.o,onen Pflanzen warden untersacht. a™ da, Aas^afl der Infi^ieron, aufgrund 
der Uallbildong za besti^nen. Die nemato.ide Aktivitat warde als prozentoale 

Verrinfcerung der Infizierung in VerelPieh ,^^r' if«»*-«'-i 

» ^ vergifiicft zur Kontroxle ausgednickt (Pflanzen 

in unbehandeltein Boden ==0), 

?) BloUei=«h, AUlvltSf. K ii,„^t„ ^ ^ 

Pna„,e„l»„telle «„rd« durch ,lnheitUch„s H> ch,„ „it .l„.r -ii„rig.„ 
Dispersion <„r T„tpro<i„.te b,ha„.,u (v^. T.b.11. 4 ^ „. ^ ^ 
Erde in T6pfe „„d in J.de„ <.,„,i^„ ^^.„ ^ ^^.^^ R«,t.,»H„. 

pn».e„ .i„5.set,t. Dann warden di, FfWn i„fi.i„,. 

.ier in der Mitt, der Topfobermch, i« di, Eni. .in^efUhrf. Dl. E„^h,i„. 

«rae„ .0 r.,. „.oh der BeWlung .«rge^ich„.t. inde. di. Pri.n^ .„s 
d» Bcden di. „ d.„ w„rx,ta »d i, ^„ ^.„,, 

« Ur,<», .u,u.. Di. i„«kti,id, Htrk.™k.it i« .u pr„,„t™a. ».„i„d,n«« 

d.r i. v„gi,i,^ K<,ntr.UpfU„..„ ^^^^^ (p^^^. ^ ^_ 

behandelter Erde = 0). 
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10) Biologische Aktlvltat gegen Blatta orlentalls (Ortopteren) 
Bodcn und Wande van Claskrlstallisierungsvorrlchtuiv^en wurden einheitlich nit 
einer acetonischen Loswig der Testpfodukie bahandelt (vgl. TabeUe 4 und 5). 
Nach Abdampfen des LSsungsmittels wui4^ in Jeden Behalter 10 00-100 Ta/te 
alte Neaniden oingerihrti dann wurden die Behalter mit einem Motallnetz abge- 
deckt. 2lf Stunden nach der Behandliuig wurden die Insekten in ahnliche, imbe- 
handelte Behalter libernefuhrt und dort zwockmaBig ernahrt* Die proaentual© 
Sterblichkeit (unbehandelte Insekten - 0) wurde 48 Stunden nach Behandlimi^s- 
beginn bestiinnit. 

In den oben genaimten Resten stehen z.B. C^^^-Alkylgruppen 

fUr Methyl, Xthyl, Isopropyl, Propyl, Butyl, 1-Butyl, Pentyl 

C^_^ Alkylgruppen: wle oben nur ohne Pentyl; dies gilt auch 

fUr die Reste OC^^^ Alkyl hzw. SC^^^ Alkyl. 

Alkenyl; fUr Propenyl, Butenyl, Pentenyl 

Alkinyi: lUr Propinyl, Butinyl, Pentlnyl 

Halogen fUr CI, Br, F Oder J 

Aryl ftir Phenyl, Tolyl, Naphthyl, Xylyl 

Poly im Zusammenhang mit Halogen bedeutet insbesondere ein, 

zwei, drel oder vior Halogenatbme. 
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